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Verfahren zur Durchfiihrung von chemischen Reaktionen und gleichzeitlger destfllativer Zerlegung elnes 
Produktgemisches In mehrere Frakttonen mlttels elner Destfllationskolonne. 

Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeitiger destiliativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destilla- 
tionskolonne, die in Teilbereichen durch In Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung 
von Flussigkefts- und/oder Brudenstrdmen ganz Oder teil- 
weise verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destilla- 
tionsteil unterteilt 1st, wobei dem Reaktionsteil ein oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfatls ein Katalysator 
zugefQhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzeitig 
eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen, die aus Reaktan- 
den und/oder Reaktionsprodukten bestehen kdnnen, und 
die von Verunrei nigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei oder weitgehend frei sind, dampfformig oder ffussig 
abgezogen werden. 
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' ' - . ■ **t ... 
Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzeitiger 
destillativer Zerlegung eines Produktgemisches in mehrere Fraktionen 
mittels einer Destillationskolonne . , ■ 

.... . t . . . 

OS Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Durchfuhrung von chemischeri Reak- 
tionen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktionen mittels einer Des til la tionskolonne , die in Teilbe- 
reichen durch in Langsrichtung wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quer- 
vermischung von FlUesigkelts- und/oder BrudenstrQmen ganz oder teilweise 

10 verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destillationsteil unterteilt 
ist. 

* ■ - ■ * 

Die Durchfuhrung von chemischen Reaktionen in Destillationskolonnen, wo- 
bei chemische Reaktionen und dest illative Stoff trennung sich uberlagern 

15 und im gleichen Raum nebeneinander ablaufen, ist eine seit langem prakti- 
zierte Verfahrensfuhrung. HSufig bietet diese Verfahrensfuhrung Vorteile 
hinsichtlich Energlebedarf und Irivestitionskosten im Vergleich zu Verfah- 
rensfuhrungen, bei denen die Reaktion und die destillative Stoff trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, namlich Reaktion in einem Reaktor und 

20 anschlieflende destillative Stoff trennung in einer Destillationskolonne, 
stattf inden. Beispiele fur chemische Reaktionen, die vorteilhaft in De- 
st ilia tionskolonnen durchgefuhrt werden, sind Veresterungen, Umesterungen 
und Verseifungen sowie Ace tal isle rungen und Acetalspaltungsreaktionen. 
Besonders geeignet sind Des til la tionskolonnen fur Gleichgewichtsreaktio- 

25 nen, bei denen alle Reaktanden ahnliche Siedepunkte aufwelsen, die Reak- 
tionsprodukte dagegen wesentlich htfher und/oder niedriger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhalten nicht gege- 
ben ist, kSnnen Destillationskolonnen sinnvoll eingesetzt werden, da sie 
die Verwirklichung des gunstigen Gegenstroms der Reaktanden ermSglichen. 

30 Dadurch ergeben sich hShere Umsatze als fiir die direkte Vermischung ohne 



So kann beispielsweise bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) ^=^C+D 
(Reaktionsprodukte), der Siedefolge A, C, B, D nach ansteigenden Siede- 
35 temperaturen geordnet - und einem nicht im stSchiometrischen Verhaltnis 
sondern im tfberschuB zugefahrenen Reaktand A, aus der Destlllationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemisch aus A und C und als Sumpfprodukt D abge- 
zogen werden* Zur destillativen Zerlegung des Kopf produktes A und C ist 
eine weitere, nachgeschaltete Destlllationskolonne notwendig. Entspre- 
40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die schwerstsledende Komponente ist, Auch 
hierbei ist bei g lei cher Siedefolge wie oben eine zusatzliche Destllla- 
tionskolonne erforderlich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie 
das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Destillationskolonnen 
werden selbst in solchen Fallen eingesetzt, wo die Reaktionsprodukte 
Go/HB 
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weder Leichtestsieder noch Schwerstsieder slnd. Bel einer Reaktion 
A+B C+D, der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, daB bier zwei zu- 

sStzliche Pes til la tionskolonnen zur Reinlgung der Re akt io ns pr odukt e C und 
D gebraucht warden. Trotzdem ergeben slcb aucb bier oft Vor telle gegen— 
05 Ober der Re akt Ion in einea separaten Reaktor, da die De 8 1 11 la t lonsko lonne 
die Ausnutzung des Gegenstroraprinzips erraSglicht und unter gttnstigeren 
Konzen tr a t ionsver bal tni s sen arbeitet. 

Dieses wichtige Prinzlp der Ausnutzung des Gegenstroms wird jedoch in 
IO die sen Fallen durcb die fiber lagerung von Reaktion und de s t illative r Trenn- 
aufgabe teilweise nacbteilig beeinflufit; so fubrt beispielsweise la zu— 
letztgenannten Fall eine Steigerung der Heizleistung nlcbt in Jedem Fall 
zu einer Verbesserung des TMsatzes , derm infolge des hSheren Rficklauf ver- 
bal tnisses erfolgt eine starkere Verdunnung der Reaktanden und des Rata- 
15 lysators in der Re akt ions zone . 

Diese in der Facbllteratur blslang nicbt beacbteten Ef fekte funren bei- 
spielsweise in dem Fall der Reaktion Arf-B C+D, der Siedefolge A, C, B, 
D und einea lm fiber schu© gefabrenen Re akt and A, dazu, daS ein bestimmtes 

20 Ergebnis der Best ilia tionskolonne binsicbtlicb Uasatz und En tnahmekonze ti- 
tration nicbt nur bei einer f est vorgegebenen Heizleistung sondern aucb 
bei einer wesentlich hSheren Heizleistung erhalten wird. Es sind zwei ver- 
schiedene BetriebszustSnde mSglich. Der Grund fUr dieses hdchst Qber- 
raschende Verbal ten liegt, wie Siraulat ionsrecbnungen ergaben, darin, dafi 

25 sicb im einen Fall rait der niedrigeren Heizleistung der Gegenstrom uocb 
gut auswirken kann, wShrend er im anderen Fall durcb zu bone Rnckvermi- 
scbung abgeschwacht wird* Es 1st ein raebrfacb h5berer Energieaufwand er- 

i 

f order lich, um die sen Febler durcb destillatives Anreicbern eines Reaktan- 
den wieder zu kompensieren. Hier geben die Vorteile der Destinations— 
30 kolonne weltgebend verloren. Aus dem Gescbilderten 1st zu entneh&en, dafl 
die unelngeschra'nkte Oberlagenmg von Reaktion und Destination nicbt in 
jedem Fall sinnvoll 1st. 

Aufgabe der vorl legend en Erflndung 1st es, durcb eine einf ache MaBnahme, 
35 die variabel den verscbiedensten Fallen von Des til la tionskolonnen ange— 
paBt werden kann, zu erreicben, daB die fur die Stoff trennung benStigte 
Destinations energie den Gegenstrom der Reaktanden nicbt unndtigerwelse 
uber das gunstige Mafl binans beeinflufit. ZusStzlicb soil der Sachteil 
venal eden werden, der dadurch entstebt, daB bei ungunstigem Siedeverhal- 
40 ten von Reaktanden und Re akt ions pr odukt en zusatzliche Tr ennkolonnen zur 
Reinigung der Produktstrome erf order lich werden. 
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Dlese Aufgabe wird erf indung sgemaLfi in Uberraschend einfacher Weise da- 
durch gelBst, dafi dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenfalls ein Katalysator zugeftihrt werden und aus dem Destillationsteil 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederf raktionen, die aus Reaktanden 
05 und/oder Reakt ions produkt en bestehen konnen, und die von Vej^unreinigungen 
durch Kopf- und Sumpf fraktionen frei oder weitgehend frei sind, dampffSr- 
mig oder flUssig abgezogen werden, 

* ■ * * 

Wie in der Patentanmeldung 33 02 525*8 fur den Fall einer einfachen De- 
10 stillation beschrieben, enthMlt die Destillationskolonne in Teilbereichen 
in LSngsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
vermischung von Fliissigkeits- und/oder Briidenstramen. 

Ein Ausfuhrungsbei spiel der Erf indung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im f olgenden naher beschriebeiu 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schema tisches Verf ahrensfliefibild einer Destillationskolonne 

mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, B, D und einem 

20 nicht lm stBchiometrischen Verbal tnis sondern im uherschufl zuge- 

fahrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strSme A, C und D, 

Figur 2 ein schema tisches Verf ahr ens flieflbild einer Destillationskolonne 

• - . ' . .. ..... . . . 

mit der Reaktion A+B C+D, Siedefplge A, C, D, B zur destil^- 

25 lativen Trennung der Produktstrome A, B, C und D. 

Gem2B Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in LSngsrichtung wirksame 
Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb der Zulauf stellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destinations teil 4 
30 unterteilt, Entsprechend der Siedefolge wird der leichtestsiedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reakt ions produkt D am Sumpf der 
Kolonne entnommen. Da im Destillationsteil 4 die Reaktion unterdruqkt 
ist, ist es mcSglich, dort das mittelsiedende Reakt ions produkt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen. 

35 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnung auch mSglich, bei 
dem besonders ungunstigen Fall, wenn beide Reakt ions produkte weder die 
leichtestsiedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kiSmmlicher Verf ahrensweise zwei zusStzliche De still at i onskol onnen beno- 
40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - n3m- 
lich die Reakt ions produkte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu Ibsen; 
wobei durch eine entsprechende Aufteilung der Flttssigkeits- und Dampf- 




strdme auf Reakt ions- und Destinations tell der Gegenstrom optimal zur 
Wirkung katamt und der Ge saint aufwand verringert werden kann* 

Durch dlese Langsunterteilung wlrd die Wglichkeit gescbaf fen, einen sepa- 

05 raten Kolonnen tell zu erhalten, in dem man die Reaktion unter den fur sie 
optimalen Bedingungen hinsichtlicb Heizleistung, Rfickvermischung und Kata- 
lysator fr o nz ent ration ablaufen las sen kann. Der meist nicbtf lGchtlge oder 
schwerfluchtige Katalysator (z.B* Mineralsaure fOr Veres terungen, Versei- 
f ungen, Ace talbil dung en und — spaltungen oder Umacetallslerungen oder Alko- 

10 bo late fur Unas terungen) oder aucb leichtflOchtigen Katalysator (bei- 
spielsweise Chlorwasserstof f , Azaelsenaaure) 13Bt slcb entsprecheud seinea 
Sledeverbalten durch die Wahl seiner Zugabes telle gezielt in diesen De- 
stinations kolonnen tell — Reakt ions tei 1 - einbringen* Wegen der ger ing e- 
ren VerdGanung des Katalysa tors in dem Reakt ions tell ergeben sich im all- 

15 gemelnen Elnsparungen hinsichtlicb der bend tig ten Katalysa to rmengen oder 
es werden einfacbere Kolormeneinbauten mSglich, die weniger Verweilzeit 
far die FlGssigkeit einstellen, z*B. BUllkSrperkolonnen ans telle von teu- 
reren Glocken— oder Vent ilbod enko lonnen • Dies bietet aucb Vortelle, wenn 
die Verweilzeit wegen der Tempera turempfindlichkeit der Frodukte mSg- 

20 licbst klein sein soil* In dem dem Re akt ions teil gegenuberli egenden De- 
stinations teil kann die chemlsche Reaktion verhindert werden, Indem der 
Katalysator aus dieses Bereich ferngebalten wlrd, was sicb entweder In— 
folge seiner Nicbtf lucbtigkelt oder Leichtf IGchtigkeit von selbst erglbt 
oder aber durch besondere MaSnahmen wie beispielsweise gezielte Zerstd- 

25 rung einer katalysierenden Saure durch Zudosierung einer Lauge 1m Dest il- 
lations teil erzielbar 1st und so nur destlllative Stoff trennungen ablau- 
fen. Empfindliche Stoffe, die durch den Katalysator leicbt gescbSdigt 
werden, kdnnen aus diesem Teil scbonend abgetrennt werden* Die Reakt ions- 
zone kann gegebenenfalls bereits im Reakt ions teil gezielt eingegrenzt 

30 werden, indem man beispielsweise die Reakt ions zone nur auf den Bereich 
zwiscben den Zulauf stellen der Reaktanden beschrSnkt* 

Zur tecbniscben Ausgestaltung der in LSngsrichtung wirksamen Trenneinricb— 
t ungen kommen, wie in der Patentanmeldung 33 02 525*8 geschildert, meh- 
35 rere HSglichkeiten in Betracht. Die einfacbste MSglichkeit stellen ebene 
durchgehende Trennbleche dar* Gegebenenfalls kSnnen jedocb 2 konzen- 
trische oder nebeneinander angeordnete Destinations kolonnen benutzt 
werden* 

40 Die cbemlscbe Reaktion kann aucb in einer Destlllationskolonne stattfin- 
den, bei der zur Erbobung der Verweilzeit separate Verweilzeitbehalter 
au&erhalb der Destlllationskolonne angeordnet werden, in dene a die Reak- 
tion gegebenenfalls durch lonentauscher katalysiert wlrd* 
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Einen besonders wertvollen Vorteil bietet die L2ngsunterteilung der De- 
stillationskolonne gemMB der vorliegenden Erfindung blnslcbtllcb der Rela- 
bel t der entnommenen Produkte. 
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Paten tanspruc he 

1. Verf ahren zur Durch fuhrung von chemischen Reaktionen und gleichze I ti- 
ger destillativer Zerlegung elnes Produktgemlsches in mehrere Fraktio- 
05 nen mitt els eitier De s til la t ionsko lonne , die in Teilbereichen durch in 



von Plus sigke i t s— und/oder BrQdens tromen gartz oder teilweise verhin— 
dern, in e inert tea kt ions teil und einen Destinations tell unterteilt 
1st, dadurch gekermzeichnet , dafi dem Reakt ions teil (3) ein oder men— 
lO rere Reakt and en und gegebenenf al Is ein Katalysator zugefuhrt werden 

und aus dem Pest illations teil (4) gleichzeitig eine oder mehrere 

Mittels iederf raktionen, die aus Reaktanden und/oder Reakt ionsproduk- 
ten bestehen konnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 

Sumpff raktionen frei oder weltgehend frei sind, dampff5rmig oder 

15 

2. Vorrichtung zur Durch fah rung des Verf ahrens gema\B Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , dafi Reakt ions teil (3) und Destinations tell (4) ge— 
melnsam in elner Destinations ko lonne angeordnet und durch in Langs- 

20 richtung wirksaae Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

3. Vorrichtung zur Durch fuhrung des Verf ahrens gemSfi Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , dafi Reakt ions tell (3) und Destinations teil (4) teil- 
weise oder uber ihre Gesamtlange als zwei voneinander getrennte De— 

25 

icon. 
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@ Verf ahren zur Durchf uniting von chemischen Reaktionen und gleichzeftiger destillativer Zerlegung eines 
Produktgemisches in mehrere Fraktionen mrttels einer Destillattonskolonne. 

@ Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produkt- 
gemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destinations- 
kolonne (1), die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trennernrichtungen {2), die eine Quervemischung 
von Flussigkeits- und/oder Brudenstromen ganz oder teilwei- 
se verhindern, in einen Reaktionsteil (3) und einen Destillati- q m 

onsteil (4) unterteilt ist, wobei dem Reaktionsteil eln oder 
mehrere Reaktanden {A, B> und gegebenenfalls ein Katalysa- 
tor zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzei- A 

tig eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen <C, D), die aus 3 

Reaktanden und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, _ 
und die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffrak- FIG.1 
tionen frei oder weitgehend frei sind, dampfformig oder 
flussig abgezogen werden. 
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